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Abstrakt 
Tato práce se zabývá elektrochemickou detekcí kyseliny askorbové pomocí 
tištěných tříelektrodových senzorů. Práce je rozdělena na tři části, kde v první je 
popsána teorie tlustých vrstev, od typů a složení past, až po výrobu a výpal 
tlustovrstvého obvodu. V druhé části jsou rozebrány způsoby a principy měření a 
detekce kyseliny askorbové. Experimentální stanovení bylo provedeno na uhlíkových 
tištěných elektrodách v  roztoku fosfátového pufru a kyseliny askorbové. V závěru 
práce jsou shrnuty výsledky měření. 
Abstract 
This work deals with electrochemical detection of ascorbic acid using screen-printed 
three-electrode sensors. The work is divided into three parts, where the first describes 
the theory of thick-film technology, including the types and compositions of the pastes, 
fabrication and firing. The second part deals with the methods, measurement principles 
and the electrochemical detection of ascorbic acid. Experiments were done using 
screen-printed carbon electrodes in a solution of phosphate buffer and ascorbic acid. In 
conclusion the results are evaluated.  
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Úvod 
Kyselina askorbová je užívána ve velké míře jako antioxidant v potravinách, 
zvířecím krmivu, farmacii a v kosmetickém průmyslu. Hraje také důležitou roli 
v mnoha biologických procesech. Je tedy nezbytné umět rozpoznat výskyt a samotnou 
koncentraci kyseliny askorbové. Existuje mnoho metod jak tuto látku detekovat. 
Elektrochemické metody vynikají svou sensitivitou, lehkou manipulací a nízkou cenou. 
Dále se používá chemoluminescence, kapalinová chromatografie, ultrafialová 
spektroskopie aj. Elektrochemická detekce je prováděna pomocí elektrod, které ovšem 
trpí několika neduhy, které mají vliv na reprodukovatelnost  a stabilitu detekce při 
oxidaci kyseliny askorbové. Proto se vědci snaží dosáhnout nových a efektivnějších 
systému pro detekci kyseliny askorbové, které zahrnují použití tištěných elektrod spolu 
s nanomateriály. [1] 
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1 Technologie tlustých vrstev 
Rostoucí integrace v elektronických obvodech s požadavkem na jednoduchou a 
levnou technologii, dal za vznik a rozšíření tlustovrstvých technologií. [2] [3] 
Pojmem tlustá vrstva označujeme vrstvu, jejíž tloušťka je podstatně větší než 
střední volná dráha elektronu (dráha, kterou urazí částice mezi dvěma srážkami), kde 
typická tloušťka tlustých vrstev se pohybuje v desítkách µm. [2] [3] 
Hlavním rysem je postupné nanášení jednotlivých vrstev – vodivých, odporových a 
dielektrických (izolačních), na povrch nosného materiálu (substrátu). Pro většinu 
aplikací je to korund (Al2O3), případně AlN nebo BeO. [2] [3] 
 Tlusté vrstvy se nejčastěji vytváří nevakuovými depozičními metodami, kde mezi 
nejčastější způsob patří sítotisk s následným výpalem při teplotě kolem 850 C, ale také 
stříkání, popise aj. na povrch nosného substrátu. [2] [3] 
Pomocí tlustovrstvých technologií lze vytvářet vodivé propojky tištěných spojů, 
kontakty, odpory v hybridních integrovaných obvodech, membránové spínače, optické 
displeje, topné elementy, solární články, antény pro čipové karty, vysokonapěťové 
izolace, piezoreproduktory a senzory. [3] [4] 
 
 
Obrázek 1: Blokové schéma tvorby tlustých vrstev sítotiskem [5] 
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1.1 Tlustovrstvé pasty 
Používané materiály, pro vytvoření pasivních elektrických sítí, jsou dodávány ve 
formě past. Tlustovrstvé pasty představují heterogenní termodynamický systém, tj. 
systém s více složkami o různých chemických a fyzikálních vlastnostech s odděleným 
povrchovým rozhraním. Vyznačují se dobrými tixotropními vlastnostmi, což znamená, 
že jejich viskozita se mění v závislosti na mechanickém tlaku. [2] [3] 
Pasta dosahuje nejmenší viskozity právě v době odskoku, tedy v době, kdy je pasta 
přes síto nanášena na podložku. [2] [3] 
Svým složením se pasty skládají ze tří složek: 
- funkční 
- tavivová 
- pojivová  [2] [3] [6] 
Svým účelem se pasty dělí na: 
- vodivé 
- odporové 
- dielektické 
- speciální  [2]  [3] [6] 
1.1.1 Složení tlustovrstvých past 
Funkční složka 
Funkční složka zajišťuje žádané elektrické vlastnosti vrstvy a je tvořena částicemi 
drahých kovů (Pt - platina, Pd - palladium, Ag – stříbro, Au – zlato, Cu – měď, Ni - nikl 
atd.) u vodivých past, kovovými oxidy v odporových pastách a částicemi dielektrických 
a skelných frit u izolačních materiálů s velikostí částice kolem 5 μm (dáno typem 
pasty). [2] [3] 
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Tavivová složka 
Tavivová složka je tvořena skelnou fritou, která zajišťuje vazbu mezi funkční 
složkou a substrátem a také nosnou matrici pro funkční složku. Využívají se nízkotavná 
skla, s teplotou měknutí od 600C. [2] [3]   
Pojivová složka 
Pojivová složka obsažená v pastě zajišťuje její tiskové vlastnosti – viskozitu a 
potřebnou adhezí. Je roztokem více druhů filmotvorného materiálu (většinou 
polymerních organických sloučenin). Nemá vliv na konečné vlastnosti obvodu, protože 
se v průběhu výpalu odpaří. 
V pastách se mohou vyskytovat látky, pozměňující viskozitní chování systému - 
modifikátory vlastností (smáčedla, oxidy sloučenin). [2] [3] 
1.1.2 Účel tlustovrstvých past 
Kromě přesného složení past, se pasty rozlišují podle účelu. Dělí se do dvou 
skupin. Standardní skupina reprezentuje základní rozdělení účelu tlustovrstvých past. 
Jsou to pasty vodivé, odporové, izolační a dielektrické. Druhou skupinou jsou pasty 
speciální, využívány ve speciálních aplikacích. Spadají sem pasty termorezistivní, 
piezoelektrické, magnetorezistivní, biocitlivé atd. [3] [6] 
Vodivé pasty 
U typického tlustovrstvého obvodu, mají vodivé elektrické sítě, největší podíl na 
tvorbě funkční struktury elektrického obvodu. Musí být dostatečně tepelně odolné, musí 
vydržet teploty při výpalu jiných typů past a udržet si své elektrické vlastnosti. Teplota 
výpalu vodivých past se pohybuje od 760 až do 1000˚C. Používají se pro vodivé 
propojení jednotlivých prvků obvodu, jako jsou pájecí plošky, elektrody TLV 
kondenzátorů, senzory atd. Pro vodivé pasty se používají jako funkční složka drahé 
kovy (Au, Pd, Pt, Ag), kde se používají hlavně jejich slitiny (AgPd, AuPd, AuPt, Au). 
Přídavek druhého kovu mění vlastnosti výsledné vodivé pasty (pájitelnost, elektrickou 
migraci). [2] [3] [6] 
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Tabulka 1: Různé typy vodivých past [5] 
Základ 
past 
  Zlato 
Palladium 
stříbro 
Palladium 
zlato 
Platina 
zlato 
Typický odpor [Ω/□] 0,05 0,03   0,05   0,05 
Pájitelnost Ne Výborná   Výborná   Výborná 
Kontaktovatelnost 
drátem 
Výborná Průměrná Dobrá   Dobrá 
Cena   Vysoká Nízká   Vysoká   Vysoká 
 
Tabulka 2: Kombinace vodivostích past [7] 
Vlastnost   Ag-Pd Au-Pd AuPt Au 
Teplota výpalu [C] 760-1000 760-1000 800-1000 760-1000 
Rozlišení [um] 50-400 50-400 50-400 50-400 
Plošný odpor Rp [Ω] 0,01-0,06 0,05-0,1 0,08-0,1 0,003-0,01 
Přílnavost síta [N] 15-40 30-40 10.45 - 
 
Odporové pasty 
Cermetové odporové pasty umožňují realizaci tlustovrstvých odporů. Jsou složeny 
z vodivostní složky (Pd-Ag. RuO2, Bi2 Ru2O7) a ze skelné frity. Výsledný odpor je 
pak nastaven jejím poměrem. Kvalita a reprodukovatelnost vlastností odporových 
vrstev závisí na dodržení technologických podmínek, především teploty (na ± 1C) a 
doby výpalu. Celková doba výpalu se pohybuje okolo 60 min při teplotě 850C.          
[2] [3] [6]  
Tabulka 3: Vlastnosti některých odporových past [7] 
Vlastnost     Jednotka Pd-Ag RuO2 Ruteničitany 
Plošný odpor Rp   Ω 10-105 1-107 10-107 
Rozptyl odporu po výpalu   % 30 10 25 
Teplotní součinitel -55 až +125 [°C] K-1 300*10-6 300*10-6 50-250*10-6 
Napěťový součinitel   V-1 150*10-6 400*10-6 1*10-6 
Vypalovací teplota   °C 850 980 850 
Doba výpalu   min 60 45 60 
 
Odporová pasta by měla splňovat určité požadavky. Především použití v širokém 
stabilním rozsahu odporových hodnot, mít nízký teplotní součinitel odporu, dobrou 
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reprodukovatelnost, kompatibilitu s vodivými pastami atd. Moderní odporové pasty jsou 
založeny na bázi ruthenia, iridia a rhenia. Tyto kompozice jsou málo citlivé na změnu 
teploty, než tomu bylo u klasických cermetových past a rovněž vykazují lepší hodnoty 
teplotního součinitele odporu a stability. [2] [3] [6] 
Dielektrické pasty 
Dielektrické pasty lze rozdělit do tří skupin. První je pro vytváření kapacitoru, 
druhá pro křížení vodivých cest a třetí pro pouzdření a krytí pasivních součástí (před 
mechanickým a chemickým namáháním). Dielektrické pasty jsou tvořeny především 
z materiálu (stabilit, rutilit a negatit), který je charakterizován nízkou hodnotou 
kapacity, nízkým ztrátovým činitelem a minimální teplotní závislostí. Z důvodu 
potřebné vysoké teploty výpalu (>1500C), je potřeba tyto materiály mísit se skelnou 
složkou, která vytvoří styk substrátu s materiálem. Pro takovéto uspořádaní platí vztah 
pro výslednou permitivitu: logε = V1 . logε1 + V2 . logε2 , kde V1, V2 jsou objemové 
části skelné a keramické složky ve výsledné vrstvě (V1+V2), ε1, ε2 jsou permitivity 
skelné a keramické složky. [2] [3] [6] 
Tabulka 4: Vlastnosti izolačních past [7] 
Parametr   Jednotka 
Sklovina 
jednoduchá 
Sklovina 
rekrystalizační 
Sklo-
keramika 
Tlouštka 
vrstvy   um 37-50   37-50 37-50 
Relativní permitivita ԑr 
[1kHz] - 6   16 11 
Ztrátový činitel tg δ 
[1kHz] - 0,005   0,005 0,005 
Činitel jakosti Q [1kHz]   500   1000   
Izolační odpor při 100V Ω 1*1011   1*1011 1*1013 
Elektrická pevnost Ed kVmm
-1 8,5   11 20 
Vypalovací teplota °C 875   850 850 
Doba výpalu   min 60   60 45 
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Speciální pasty 
Samotné složení speciálních past je různé, z předem připravených práškových 
materiálů a směsí. Závisí na požadavcích a použití v dané problematice.  Pasty se 
mohou dělit na: termistorové, magnetické, luminiscenční, stínící, a také pasty pro 
chemické senzory. [3] [6] [2] 
1.2 Depozice tlustovrstvé pasty  
Existuje spousta způsobů depozice (nanášení) tlustovrstvé pasty na substrát, kde 
nejpoužívanější je sítotisk.  
Metody nanášení tlustovrstvé pasty: 
- sítotisk 
- šablonový tisk 
- popisem (writting) 
- přímé způsoby (jehlou, hrotem, dispenzerem) [3] [2] 
Sítotisk 
Mezi nejznámější způsoby patří v mikroelektronice sítotisk. Princip spočívá 
v protlačení zvolené viskózní pasty skrz oka síťky s maskovacím motivem, kde se 
následně vytvoří na podložce vyžadovaný motiv. Podložka je vakuově uchycena v 
nastavitelném držáku a je umístěna pod síťkou napnutou v kovovém rámečku. Síťka je 
umístěna ve vzdálenosti od síta nazývané odtrh o (0,8 – 1mm) nad základní podložkou. 
Tato vzdálenost definuje výšku vrstvy. Na síťku je naneseno malé množství pasty, jež 
se pohybem stěrky o dané rychlostí Vs a síly F, protlačí do ok síťky. Po návratu stěrky 
do krajní polohy dochází k odskoku síťky do původního stavu a současně k přenesení 
sítotiskové pasty z ok síťky na podložku, a tím i k vytvoření požadovaného motivu. Pro 
aplikace v mikroelektronice byl sítotisk vyvinut z důvodu vyšší rozlišovací schopnosti, 
za účelem dosažení požadované přesnosti a reprodukovatelnosti tisku. [3] [6] [2] 
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Obrázek 2: Průběh viskozity pasty v procesu tisku [4] [7] 
Šablona definuje tvar obrazce, který bude nanesen na podložku. Skládá se ze síta 
utkaného z plastické látky nebo drátků z nerezavé oceli napnutého na pevném rámečku. 
Síto se pro přenos motivu opatří vrstvou světlocitlivé emulze s tloušťkou 25μm, která 
uzavře otvory. Ovrstvené síto se osvítí přes fotomatrici ultrafialovým světlem a 
neosvětlené části emulze se vyplaví ve vodě. Takto zhotovená šablona se nazývá přímá 
metoda. U nepřímých sítotiskových šablon se používá místo maskovací emulze 
šablonových filmů, u kterých je světlocitlivá emulze na pomocném plastovém nosiči.  
[2] [3] [6] 
 
Obrázek 3: Přímá šablona [7] 
 
             
Obrázek 4: Nepřímá šablona [7] 
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Šablonový tisk 
Šablonový tisk je svou základní podstatou obdobou sítotisku. Rozdíl je v provedení 
šablony, jejíž motiv určený k tisku je vytvořen v pevném (tuhém) materiálu, kterým 
často bývá ocelová nebo bronzová planžeta (CuSn6). Šablona je přiložena přímo na 
substrát a její odskok je proveden po nanesení pasty. Tento způsob tisku je vhodný pro 
nanášení souvislých ploch, nikoliv však dlouhých a složitých čar. Proto se používá k 
vytváření kontaktních plošek a k nanášení pájecích past. [2] [3] [6] 
 
Obrázek 5: Princip šablonového tisku [1] 
Chemické leptání šablon - Šablona se vytváří chemickým odleptáním plechu z 
nerezové oceli, kdy se na plech nanáší obraz z chemicky odolné látky, která chrání 
místa, která nemají být odleptána. [3] 
Laserové řezání šablon - Šablony se vytváří řezáním pomocí laserového paprsku do 
kovové desky. Laser řeže otvory do kovové desky kontinuálně s lichoběžníkovými 
hrany (s proměnnou kuželovitostí). Tyto šablony jsou zpravidla dražší, nez chemické 
leptání. [3] 
Galvanoplastické šablony - Šablony vytvořené touto metodou jsou nejlepší pro 
velmi jemné struktury a waferový tisk. Proces se skládá z nanášení niklu na fotoaktivní 
plastovou vrstvu pokovováním, která se mění působením světla na požadovaný obraz 
šablony. [3] 
1.3 Výpal tlustých vrstev 
Po nanesení pasty na podložku, následuje proces výpalu. Elektrický obvod tím 
získá požadované mechanické, chemické a elektrické vlastnosti. V průběhu výpalu se 
vytváří spojení vrstvy se substrátem a na povrchu se formuje aktivní struktura. Průběh 
teploty musí mít přesný sled s možností řídit jednotlivé fáze výpalu podle druhu 
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vypalované pasty. Používají se tunelové pece. Hlavní parametry jsou teplotní profil pece 
a její atmosféra. [2] [3] [6] 
 
Obrázek 6: Teplotní profil tunelové pece při výpalu tlustovrstvých past [2] 
Teplotní profil tunelové pece se dělí na 4 fáze: 
Sušení - teplota se pohybuje od 70 do 150, doba sušení 15 až 30 minut. Dochází k 
úniku organických ředidel těkavého charakteru z nanesené pasty.  
Předehřívání – teplota kolem 350 C, dochází k odpaření zbylých stop organických 
rozpouštědel, vyhořívá filmotvorný materiál. 
Vypalování – teplota 850 ºC, začíná tvorba slitin a slinování funkčních složek 
pasty, probíhají důležité chemické reakce ovlivňující výsledné vlastnosti pasty. 
Chlazení – dochází k ochlazování substrátů postupně až na teplotu okolí, tuhne 
roztavená skelná fáze ve vrstvě. [2] [3] 
1.4 Podložky tlustých vrstev 
Podložka (substrát) slouží jako nosný materiál pro vodivé, odporové a dielektrické 
(speciální) pasty, které tvoří pasivní obvodové součástky. Rovněž je základnou pro 
pasivní a aktivní součástky, kde je chrání proti poškození. Elektricky musí být 
izolantem k odseparování vodivých cest obvodu a musí mít dostatečnou tepelnou 
vodivost k odvedení tepla vytvořeného součástkami obvodu, měla by být hladká a jeji 
smrštění během výpalu by mělo být zanedbatelné. Nejčastějším materiálem podložek 
pro vrstvové a hybridní integrované obvody, je keramika korundová s 96% Al2O3 oxidu 
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hlinitého. Rozměry bývají od několika mm2 po 100 i více cm2 s tloušťkou od 0,25 do 
2,5 mm. [2] [3] [6] 
Základní požadavky na podložku: 
- relativní permitivita 
- malé dielektrické ztráty 
- minimální drsnost povrchu a co nejdokonalejší rovinnost [2] [3] [6] 
Tabulka 5: Vlastnosti keramických materiálů [2] 
Parametr 96% Al2O3 
99,5% 
Al2O3 
99% 
BeO AlN 
Tepelná vodivost [js-1m-1K-1] 35 37 250 170 
Součinitel teplotní roztažnosti 
[ppm*K-1] 6,4 6,6 5 4,5 
Elektrická pevnost [kV*mm-1] 8 9 14 12 
Měrný odpor [Ωm] 7*1013 7*1013 1014 1013 
Tangenta ztrátového činitele 
100Mhz [%] 0,55 0,08 0,04 14 
Relativní permitivita ԑr 9 10 6,6 10 
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2 Elektrody a jejich systémy 
Obecně elektrodou nazýváme dvě vodivé fáze s vodivým rozhraním, přičemž 
alespoň v jedné z fází (kov, elektrolyt) vedou elektrický proud ionty. 
V elektrochemii se katoda definuje jako elektroda, na které probíhá redukce, 
a anoda jako elektroda, na které probíhá oxidace. [8] [9] 
2.1 Druhy elektrod: 
2.1.1 Elektrody prvního druhu 
Tvořeny prvkem, který je ve styku s roztokem svých iontů. Jsou jim kovové prvky 
(plíšek, drátek), příkladem je stříbrná elektroda (Ag+|Ag). Dále elektrody plynové, 
tvořené plynem v kontaktu se svými ionty v roztoku (H+|H2|Pt). Platina hraje roli 
inertního zprostředkovatele a elektrického kontaktu. Podle toho, zda iont prvku je 
kationt nebo aniont, říkáme elektrodám kationtové nebo aniontové. Nejdůležitější 
plynovou elektrodou je vodíková elektroda. [8] [9] [10] 
 
Obrázek 7: Stříbrná elektroda [10] 
2.1.2 Elektrody druhého druhu 
Tvořeny kovem, pokrytý vrstvou málorozpustné soli, ponořený do roztoku, 
obsahující aniont této soli. Často mají stálý a dobře reprodukovatelný potenciál a proto 
se používají jako srovnávací (referenční) elektrody. [8] [9] [10] 
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Typy elektrod druhého druhu 
- Argentchloridová elektroda – používá se s nasyceným roztokem KCl (Ag(s) | 
AgCl(s) | KCl(aq)). 
- Kalomelová elektroda - používá se s nasyceným roztokem KCl (Hg(l) | 
Hg2Cl2(s) | KCl(aq)). 
- Merkurosulfátová elektroda – používá se s nasyceným roztokem K2SO4 
(Hg(l) | Hg2SO4(s)| K2SO4(aq)). [10] 
 
Obrázek 8: Kalomelová elektroda [10] 
2.1.3 Elektrody oxidačně redukční 
Materiál elektrody (Pt, Au) nemá funkci oxidační ani redukční, ale slouží pouze 
jako sprostředkovatel a kontakt. Samotný děj probíhá v roztoku, kde je  oxidovaná i 
redukovaná forma aktivních částic (Fe2+, Fe3+|Pt). [8] [9] [10] 
 
Obrázek 9: Redoxní platinová elektroda [11] 
2.1.4 Membránové elektrody 
Tvořena membránou, která rozděluje dva zcela různé roztoky, obsahující 
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ionty, které se mohou účastnit rovnovážné výměnné reakce s ionty v membráně. Po 
ustanovení rovnováhy mezi ionty a membránou, vzniknou na obou stranách membrány 
různé potenciály. Výsledný potenciál je dán rozdílem těchto hodnot. [8] [9] [10] 
Klasifikace elektrod: 
Elektrody s pevnou membránou - membránou tvořenou pevnými, málo 
rozpustnými solemi, které mohou být založeny na monokrystalech, ztuhlých taveninách 
nebo polykrystalických tabletách lisovaných z práškových solí. 
 Elektrody s kapalnou membránou - mají membrány zhotoveny z kapalných 
elektroaktivních sloučenin nebo z elektroaktivních pevných materiálů, rozpuštěných ve 
vhodném organickém rozpouštědle (tzv. mediátoru), nemísitelném s vodou.  
Skleněné elektrody - mají membránu tvořenou různými vícesložkovými skly.  
Elektrody s vhodnými přídavnými membránami - potenciometrická detekční 
jednotka je založena na konvenčních elektrodách. Patří mezi ně plynové elektrody a 
elektrody s biokatalytickými membránami. [8] [9] [10]  
 
Obrázek 10: Skleněná elektroda [12] 
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2.1.5 Tištěná elektroda 
Tištěné elektrody představují další způsob elektrochemické detekce analytu. Jedná 
se o tříelektrodový systém, vyroben tlustovrstvou technologií. Oproti klasickým 
elektrodám představují výhodu masové produkce, levné výroby, miniaturizace a 
všestranné použití. Lze také použít v průtokové analýze, a tak velmi snížit dobu 
analýzy. Používají se převážně uhlíkové a grafitové elektrody. [13] [14] 
 
Obrázek 11: Tištěná elektroda [13] 
2.2 Systémy elektrod 
Princip elektrochemického měření je založen na dvouelektrodové, tříelektrodové i 
více-elektorodové metodě, kde v praxi se nejvíce využívá tříelektrodové zapojení, velmi 
výhodné díky nízké pořizovací ceně, snadné konstrukci a výborné citlivosti. 
Konstrukční uspořádaní elektrod může být velice různorodé. [8] [9] 
2.2.1 Dvouelektrodové zapojení  
Dvouelektrodové zapojení je složeno ze dvou elektrod, z pracovní (w) a referenční 
(r). Princip spočívá v porovnávaní potenciálu mezi pracovní a referenční elektrodou. 
V zapojení se nachází voltmetr a ampérmetr. Nevýhodou zapojení je proud, který 
prochází skrz pracovní elektrodu, kde způsobuje napěťový úbytek v roztoku. Není tedy 
zcela možné určit hodnotu napětí na pracovní elektrodě, tedy se toto zapojení 
nedoporučuje. [9] 
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Obrázek 12: Dvouelektrodové zapojení [9] 
2.2.2 Tříelektrodové zapojení 
Tříelektrodové zapojení se skládá ze tří elektrod, pracovní, referenční a pomocné. 
Zapojení, při němž se sleduje závislost protékajícího proudu mezi pracovní a pomocnou 
elektrodou na napěťovém potenciálu, mezi pracovní a referenční elektrodou. Napětí je 
poté mezi pracovní a referenční elektrodou přesné, jelikož nedochází k úbytku napětí v 
roztoku mezi těmito elektrodami. [9] 
 
Obrázek 13: Tříelektrodové zapojení [9] 
2.2.3 Referenční elektroda 
Slouží jako pracovní bod, pro měření potenciálů pracovních elektrod, s přesně 
daným konstantním potenciálem (neprotéká žádný proud). Nejvíce se používají 
elektrody druhého druhu (kalomelová nebo argentochloridová). Používají se tam, kde je 
potřeba přesně změřit potenciál.  
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2.2.4 Pomocná elektroda 
Elektrody bývají z inertního materiálu (Pt, C) a ve srovnání s pracovní elektrodou 
mívají podstatně vetší povrch. Odvádějí proud z referenční elektrody a zabraňují tak 
změně jejího složení.  
 
2.2.5 Pracovní elektroda 
Elektrody bývají   rtuťové nebo z  tuhých materiálů a mohou mít různé tvary. 
Povrch tuhých elektrod může redukovat nebo oxidovat, což způsobuje zkreslené 
výsledky polarizačních křivek. [9] 
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3 Elektrochemické analytické metody 
Elektroanalytickou chemii můžeme definovat jako tu část analytické chemie, která 
pro identifikaci a stanovení látek využívá elektrochemických principů. Pro analytické 
účely lze využít jakéhokoliv děje, kterého jsme schopní sledovat a reprodukovat, 
s možností jasně určit měřený signál (napětí na elektrodách, procházející elektrický 
proud, spotřebovaný náboj, vodivost roztoku, relativní permitivita). [9] 
3.1 Rozdělení analytických metod 
Metody založené na sledování elektrochemického děje: 
 proud je nulový  
 rovnovážná potenciometrie 
 proud není nulový 
 polarografie 
 voltametrie 
 ampérometrie 
 coulometrie 
Metody založené na elektrických vlastnostech roztoku: 
 konduktometrie [9] [10] 
3.2 Rovnovážná potenciometrie 
Měření se provádí za podmínek, kde elektrochemickým článkem neprochází 
elektrický proud, tedy nemění se chemické složení jak roztoku, tak na rozhraní 
elektrody a roztoku. Je to druh analytické metody, kde se analyt stanovuje ze změřeného 
rovnovážného napětí mezi pracovní a referenční elektrodou. Jedná se o komparativní 
metodu, tedy stanovuje se porovnáním napětí analyzovaného roztoku s roztokem, 
měřeném v experimentálních podmínkách, tj. na základě kalibrační závislosti. V praxi 
se používá dvojí metoda – přímá potenciometrie a potenciometrické titrace. [9] [10] 
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3.2.1 Příma potenciometrie 
Hodnota proudu se stanovuje přímo ze změřeného napětí, jelikož hodnota 
potenciálu pracovní elektrody je přímo funkcí zkoumaného analytu, viz obrázek 14. [9] 
.  
 
Obrázek 14: Ukázka měření přímé potenciometrie [9] 
3.2.2 Potenciometrická titrace 
Elektrochemické uspořádání je doplněno o byretu, obsahující titrační činidlo. 
Potenciometrická titrace je metodou, kde se zjišťuje konečný bod titrace a samotný 
analyt je stanoven ze spotřeby odměrného roztoku. [9] 
3.3 Polarografie  
Jako elektroda (katoda) slouží rtuťová, reprodukovatelná kapka. Na kapce se 
vytvoří elektrická dvouvrstva, která při průchodu roztokem polarizuje ionty v roztoku. 
Velikost proudu roste do té doby, než se množství vyloučených iontů, rovná množství 
přicházejících. Do roztoku se přidává silný elektrolyt (KCl), aby se zvýšila vodivost 
roztoku. Na obrázku 15 je uveden příklad polarograf. křivky, pro několik zkoumaných 
látek, jejichž půlvlnné potenciály leží blízko sebe.  [9] [10] [16] 
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Obrázek 15: Polarograf. křivka [15] 
Metodou lze efektivně určit přítomnost a koncentraci redukovaných nebo 
oxidovaných neznámých látek v roztoku. Princip spočívá ve vyhodnocování závislosti 
elektrického proudu na napětí mezi pracovní a referenční elektrodou v analytu. 
Z velikosti proudu lze určit koncentraci příslušné látky a z charakteru průběhu lze určit 
jednotlivé látky. Výhoda polarografie je hlavně v reprodukovatelnosti rtuťové kapky, 
která si zachovává stále čistý povrch, nezávislý na předchozí polarizaci. Nevýhoda této 
metoda spočívá v toxicitě rtuti. [9] [10] [16] 
3.4 Voltametrie 
Voltametrie (volt-ampérometrie) je nejčastěji používanou elektrochemickou 
metodou, kde se na pracovní elektrodu (rtuť, platina, zlato, uhlík, amalgamy, atd.) 
vkládá potenciál, který se libovolně lineárně mění a sleduje se proudová odezva 
v závislosti na přiloženém potenciálu. Metoda je podobně jako polarografie založena na 
měření polarizačních křivek. Užívá se v analytické chemii, zejména v oxidačních, resp. 
redukčních vlastnostech organických či anorganických molekul (léčiva, katalyzátory, 
apod.). U voltametrické metody, s pomalým nárůstem potenciálu, se používá rotující 
disková elektroda. Při rychlé, lineární změně potenciálu, se využívá cyklická 
voltametrie. [9] [10] [16] 
3.4.1 Cyklická voltametrie 
Jedna z  metod založených na voltametrii patřící do skupiny potenciodynamických 
experimentálních metod. Při této metodě se mění potenciál od nejnižší počáteční 
hodnoty, do koncové maximální hodnoty, odkud zase klesne do výchozího stavu (proto 
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„cyklická“ voltametrie). U běžných elektrod (plocha cca 1mm2) se používá rychlost 
změny potenciálu od 20mV/s do cca 1V/s (závisí na kvalitě přístrojů). Základními 
vlastnostmi jsou tedy meze a změny potenciálu v čase. Výstupem měření je 
voltamogram, viz obrázek 16. [9] [16] 
3.4.2 Lineární voltametrie 
Nestacionární technika s lineárně rostoucím nebo klesajícím potenciálem. 
Principiálně stejné jako voltametrie (cyklická), kde rozdíl je v možnosti polarizování 
elektrody až do 1000 mV/s při zachování kvalitních výsledků. Místo klasické 
polarografické vlny získáváme signál v podobě píků, kde výška je kvantitativním 
parametrem a potenciál píku je kvalitativním parametrem. [17] 
 
Obrázek 16: Příklad cyklické voltametrie [16] 
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3.4.3 Diferenčně pulzní voltametrie  
Při této metodě se na potenciál, který se lineárně mění s časem, vkládá napěťový 
puls o amplitudě 10 až 150 mV a době trvání řádově desítek milisekund. Registruje se 
rozdíl proudů změřených těsně před vložením pulsu a na jeho konci. Poloha píku na 
potenciálové ose je dána kvalitou analytu, jeho výška závisí na koncentraci, ale zároveň 
se pík rozšiřuje, čímž se zhoršuje selektivita stanovení. [9] 
 
Obrázek 17: Potenciálový program a proudová odezva při DPV [9] 
3.5 Ampérometrie 
Ampérometrie je metoda, kdy je analyt stanoven z velikosti proudu procházejícího 
pracovní elektrodou při konstantním potenciálu, který je zpravidla volen tak, aby 
elektrodou procházel limitní proud analytu. Měří se tedy změny proudu mezi 
elektrodami při stálém napětí. Principiálně se neliší od voltametrie, kdy rozdíl je 
v potenciálu, který je u ampérometrie konstantní. Lze tedy při analýze použít stejnou 
instrumentaci. Tato metoda nachází velké uplatnění při detekci plynných látek 
v plynném či kapalném prostředí. [9] [10] [17] 
3.6 Konduktivita  
Analytická metoda, založená na měření impedance. Analyt se stanovuje na základě 
měření elektrických vlastnosti analyzovaného roztoku, kde u konduktivity je to 
elektrická vodivost. Princip spočívá v umístění měřeného roztoku do vodivostní 
(konduktometrické) nádobky mezi dvě elektrody, jimiž prochází konstantní elektrický 
proud.  
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Vedení elektrického proudu roztokem je umožněno: 
- pohybem (migrací) iontů. 
- polarizací molekul nebo orientací dipólů. [9] [10] 
 
 
Obrázek 18: Schéma měření vodivosti roztoku [9] 
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4 Literární rešerše 
V rešerši jsou shrnuté informace, které se týkají detekce kyseliny askorbové 
s využitím metod CV a DPV.  
Autoři Jianfeng Ping a Jian Wu studovali vliv různých elektrolytů na měření tří 
analytů, kyseliny askorbové, kyseliny močové a dopaminu. Jako elektrolyty sloužily 
roztoky 0,1M KCL, 1,0M HCL, 0,5M NaOH, 0,1M ABS (pH 4,5), 0,1M PB (pH 7,0). 
Měření bylo prováděno na tříelektrodovém systému, používající tištěnou uhlíkovou 
elektrodu jako pracovní. Principem měření bylo sledovat vliv elektrolytu na změnu 
proudové odezvy metodou cyklické voltametrie. Bylo vypozorováno, že vliv elektrolytu 
není zanedbatelný a projevuje se značně na proudové odezvě. Mezi nejpoužívanější 
elektrolyty patří fosfátový pufr o hodnotě pH kolem 7,0. Autoři nadále blíže zkoumali 
chování analytů ve fosfátovém pufru o hodnotě pH 7,0. Polarizační rychlost byla 50 
mV/s v potenciálovém rozsahu od -0,2 V do 0,6 V. Bylo vypozorováno, že polarizační 
rychlost od 10 mV/s do 50 mV/s, je více závislá na povrchové úpravě elektrody a v 
hodnotách od 100 mV/s do 500 mV/s, je závislá na difúzi částic, podílející se na vzniku 
náboje. Nejvíce citlivým analytem se jevil dopamin, dosahující svého píku v hodnotě 
310 mV. Pro měření tří analytů v jednom roztoku, z důvodu malé citlivosti, není 
doporučeno použít neupravenou tištěnou elektrodu. Je  tedy vhodné použít upravenou 
pracovní elektrodu, využívající například grafit. Měřené analyty byly navážený na 
hodnotu 0,1mM. Autoři nadále studovali metodu DPV v potenciálovém rozsahu od - 0,2 
V do 0,6 V, za použití všech tří analytů v jednom roztoku, obsahující 0,04mM DA, 
0,03mM UA a koncentrace AA v rozmezí: 0,060, 0,095, 0,130,  0,165, 0,200, 0,235, 
0,270, 0,305  a 0,340mM. Nejmenší snímaná hodnota je 0,06 mM AA, mající potenciál 
-0,1 V. [1] 
Autoří Civit a Fragoso studovali detekční limit kyseliny askorbové v 0,1M 
fosfátovém pufru o hodnotě pH 7,2. Jako pracovní elektroda byla použita klasická 
uhlíková elektroda, referenční jako Ag/AgCl-3 M NaCl a pomocná platinová. Na 
začátku byla elektroda aktivována cyklováním v roztoku H2SO4 v potenciálovém 
rozmezí od -0,5 V do 1V, za použití polarizační rychlosti 100 mV/s. Detekční limit byl 
stanoven na 0,86 μM AA v 5ml 0,1 M fosfátovém pufru (pH 7,2) a polarizační rychlost 
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10 mV/s. Různé hodnoty detekčních limitů jsou způsobeny různou úpravnou elektrod a 
jinými poměry roztoků. [18] 
Autoři Koh Ngai a Wee Tan se zabývali zkoumáním vlivu polarizační rychlosti na 
proudovou odezvu analytu, za použití metody cyklické voltametrie. Probíhalo tak 
v potenciálovém rozsahu od -1 V do 0,8 V, za použití polarizační rychlosti 50 mV/s. 
Měření bylo prováděno s využitím  elektrody ze skelného uhlíku, chlorido-střibřité a 
platinové elektrody. Jako analyt sloužil roztok 3,5mM AA a 0,1M KH2PO4 (pH 5,2). 
Bylo zjištěno, že se zvyšující se rychlostí polarizace se zvyšuje lineárně proudová 
odezva. Dále autoři studovali vliv rozdílné koncentrace kyseliny askorbové na 
proudovou odezvu. Byla zjištěna závislost stoupající proudové odezvy se vzrůstající 
koncentrací kyseliny askorbové a zároveň byl stanoven minimální limit měření na 0,2 
mM AA. Dále byl zkoumán vliv teploty na proudovou odezvu. Bylo zjištěno, že se 
zvyšující teplotou se zvyšuje proudová odezva.  Autoři nadále studovali vliv hodnoty 
pH na hodnotu měření, dělo se tak v hodnotách pH od 2 do 12. Byl vyzkoumán velký 
vliv na konečnou proudovou charakteristiku, kde pH od 2-5 vykazovalo stoupající 
tendenci, 6-10 klesající a 10-12 opět stoupající. Dále se zkoumala opakovatelnost 
měření, vykazující maximální chybu 3,8 %. [19] 
 Autoři Aurelia Pisoschi a Aneta Pop se zabývali použitím diferenčně pulzní 
voltametrie a cyklické voltametrie pro detekci kyseliny askorbové za použití uhlíkové 
elektrody bez modifikací. Maximální napěťový rozsah byl pro obě metody stanoven na 
-0,1 V až 1 V. V prvním měření metodou DPV byl stanoven nejnižší detekční limit na 
0,32mM AA a nejvyšší na 20mM AA. Napětí se skokově měnilo o 75 mV s periodou 
125 ms a polarizační rychlostí 50 mV/s.  Bylo vypozorováno, že se vzrůstající 
koncentrací AA, vzrůstá proudová odezva. Dále se zkoumal vliv změny skokového 
napětí na proudovou odezvu analytu. Skokový potenciál se zvyšoval o 25 mV, a to od 
25 mV do 200 mV. Zjistilo se, že se zvyšující se potenciálovým skokem, klesá 
proudová odezva. Maximální měřítelná proudová odezva byla detekována u 150 mV. 
Perioda se měnila časem 125 ms s polarizační rychlostí 50 mV/s. [20] 
Dále byl stanoven vliv měnící se periody na proudovou odezvu. Hodnota se měnila 
v rozmezí od 50 ms do 150 ms s periodickým přídavkem 25 ms. Bylo zjištěno, že se 
zvětšující se periodou, klesá proudová odezva. Hodnota potenciálového skoku byla 
75 mV a rychlost polarizace 50 mV/s. V posledním měření byla zkoumán vliv 
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koncentrace roztoku kyseliny askorbové na proudovou odezvu, metodou cyklické 
voltametrie. Polarizační rychlost byla 50 mV/s. Bylo vyzkoumáno, že se zvyšující se 
koncentrací kyseliny askorbové, vzrůstá proudová odezva a zároveň byl stanoven 
nejnižší limit detekce na 0,07mM AA při potenciálu 510 mV. [20] 
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5 Experimentální část 
5.1 Příprava fosfátového pufru 
Smícháním 84 ml 0,1M roztoku Na2HPO4 s 16 ml 0,1M roztoku NaH2PO4 byl po 
doplnění na objem 200 ml demineralizovanou vodou připraven 0,05M fosfátový pufr 
s pH 7,4. 0,1M roztok NaH2PO4 byl připraven rozpuštěním 0,392 g NaH2PO4*2H2O ve 
25 ml demineralizované vody. 0,1M roztok Na2HPO4 byl připraven rozpuštěním 
1,785 g Na2HPO4*2H2O ve 100 ml deionizované vody. 
5.2 Příprava roztoku měřeného analytu – kyseliny askorbové 
Smícháním 0,0454 g 10mM C6H8O6 (Mr = 176,13 g/mol) s 25 ml 0,05M PB a 
0,1761 g 100mM C6H8O6 s 10 ml 0,05M PB byly připraveny analyzované roztoky.  
5.3 Elektrochemická měření 
Veškerá měření byla prováděna cyklickou a diferenčně pulzní voltametrií na 
tištěných tříelektrodových systémech (senzorech) s uhlíkovou pracovní elektrodou, 
argentochloridovou referenční elektrodou a pomocnou platinovou elektrodou. Měření 
bylo rozděleno do několika částí, kde byl sledován vliv změny polarizační rychlosti na 
odezvu získanou v roztoku analytu. V další části byla vyměněna elektroda a sledovalo 
se, jaký má vliv na výslednou odezvu změna meřícího senzoru. Dále bylo zkoumáno, 
jaký má vliv aktivace elektrody cyklováním ve fosfátovém pufru na měřící senzor 
polarizační rychlosti 50 mV/s a jeho chování v roztoku analytu. V poslední části byly 
stanoveny kalibrační křivky metodami DPV a CV.  
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6 Výsledky a diskuze 
Na tištěných tříelektrodových senzorech s uhlíkovou pracovní elektrodou byla 
provedena elektrochemická detekce kyseliny askorbové pomocí cyklické voltametrie. 
Měření bylo provedeno na dvou senzorech a byl sledován vliv měnící se rychlosti 
polarizace na odezvu tohoto analytu. Před samotnou detekcí byl povrch pracovních 
elektrod nejdříve aktivován cyklováním v samotném fosfátovém pufru a vybrané 
základní polarizační křivky jsou pro jednotlivé použité senzory uvedeny na obrázku 19 
a obrázku 20.  
 
Obrázek 19: Vybrané základní křivky (voltamogramy) naměřené na prvním studovaném 
tištěném senzoru ve fosfátovém pufu 
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Obrázek 20: Vybrané základní křivky naměřené na druhém studovaném tištěném senzoru ve 
fosfátovém pufu 
Z výsledků je patrné, že aktivace elektrody je nezbytná, z důvodu procesu ustálení 
odezvy na základní roztok (v tomto případě fosfátový pufr). Ustálení senzoru bylo 
pozorováno tehdy, když rozdíl mezi 8. a 10. naměřeným cyklem  byl již nepatrný.  
Z výsledku je dále patrné, že u konečného 10. cyklu obě elektrody vykazují 
podobný charakter, z čehož lze usoudit, že tento počet cyklů při zvolené rychlosti 
polarizace 50 mV/s je dostatečný k tomu, aby byly elektrody připravené k dalšímu 
měření. 
-0.3
0.2
0.7
1.2
1.7
-0.4 -0.2 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
I[
μ
A
] 
U[V] 
1 c.
4 c.
8 c.
10 c.
30 
 
6.1 Vliv polarizační rychlosti na signál pozadí ve fosfátovém pufru  
U první studované elektrody byl dále prozkoumán vliv rychlosti polarizace na 
základní odezvu ve fosfátovém pufru a výsledky ukazuje obrázek 21. 
 
Obrázek 21: Vliv polarizační rychlosti na odezvu naměřenou na prvním senzoru ve fosfátovém 
pufru 
Z naměřených voltamogramů je patrné, že změna rychlosti polarizace má vliv na 
výslednou odezvu. Se zmenšující se rychlostí polarizace, dochází v systému k menší 
proudové odezvě  na základní roztok.. Důvod tohoto jevu je, že při vyšších rychlostech 
polarizace, se ionty v roztoku nejsou schopny efektivně polarizovat a měnit svoji 
polohu, tedy na senzor nedopadá takové množství iontů, jak při nižších polarizačních 
rychlostech. V případě senzoru pak při vyšších rychlostech snímá pouze část aktivního 
povrchu senzoru, tedy není zapojena celá jeho aktivní plocha. 
6.2 Vliv změny polarizační rychlosti na odezvu v roztoku kyseliny 
askorbové 
Vliv změny rychlosti polarizace na proudovou odezvu při detekci kyseliny askorbové 
z prostředí fosfátového pufru byl prostudován dvěma způsoby. Nejdříve bylo měření 
provedeno tak, že rychlost polarizace byla postupně zvyšována od menší hodnoty do 
vyšší. Výsledky tohoto experimentu jsou porovnány na obrázku 22. Celý postup byl 
potom zopakován a měření provedeno i na druhé elektrodě, ale rychlosti polarizace byly 
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naopak snižovány. Výsledky tohoto měření ukazuje obrázek 23. V prvním případě byla 
využita elektroda první, pro druhý připad elektroda druhá. V celém měření byly 
sledovány a hledány hodnoty potenciálu, kdy jednotlivé voltametrické křivky vykazují 
nejvyšší proudovou odezvu. Zjištěné hodnoty maximálních naměřených proudů a jim 
odpovídající hodnoty napětí jsou pak shrnuty v tabulce 6 (pro měření se zvyšující se 
rychlostí polarizace) a tabulce 7 (pro měření se snižující se rychlostí polarizace). 
 
Obrázek 22: Změna proudové odezvy při detekci kyseliny askorbové na prvním tištěném 
senzoru se zvyšováním rychlosti polarizace 
Tabulka 6: Maximální hodnoty měření pro první elektrodu 
První elektroda 
  Rychlost polarizace [mV/s] Napětí [U] Proud [μA] 
10,00   0,39 10,70 
25,00   0,42 14,40 
50,00   0,49 18,70 
100,00   0,56 21,90 
200,00   0,63 28,90 
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Obrázek 23: Změna proudové odezvy při detekci kyseliny askorbové na druhém tištěném 
senzoru se snižováním rychlosti polarizace 
Tabulka 7: Maximální hodnoty měření pro druhou elektrodu 
Druhá elektroda 
  Rychlost polarizace [mV/s] Napětí [U] Proud [μA] 
200,00   0,64 18,5 
100,00   0,60 14,7 
50,00   0,53 13,6 
25,00   0,45 9,87 
10,00   0,39 8,03 
 
Z měření  vyplynulo, že hodnoty proudové odezvy a odpovídajícího potenciálu jsou 
závislé na rychlosti polarizace. Obě elektrody vykazovaly podobné výsledky, kde malé 
nepřesnosti mohou být způsobené například různým zapojováním se aktivní plochy 
senzoru do reakce nebo chybou měření. Vliv směru změny rychlosti polarizace z měření 
nevyplívá, lze tedy usoudit, že na směru změny polarizační rychlosti nezáleží.  
Obrázek 24 ilustruje, jak se od sebe odlišuje cyklický voltamogram naměřený pro 
kyselinu askorbovou a fosfátový pufr při rychlosti polarizace 50 mV/s.  
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Obrázek 24: Rozdíl mezi kyselinou ask. a fosfátovým pufrem 
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6.3 Opakovatelnost použití tištěných elektrod při detekci kyseliny 
askorbové bez aktivace  
Cílem měření bylo zjistit vliv použití neaktivovaných elektrod na změnu proudové 
odezvy a následně zhodnotit opakovatelnost dosažených výsledků. V tomto pokusu bylo 
použito celkem 10 tlustovrstvých uhlíkových elektrod a měření cyklickou voltametrií 
v potenciálovém rozsahu od -0,4 V do 1 V při rychlosti polarizace 50 mV/s. 
 
Obrázek 25: Průměrné hodnoty proudů a ponteciálů elektrod bez aktivace s rychlostí polarizace 
50 mV/s 
Tabulka 8: Hodnoty potenciálu u nejvyšší proudové odezvy a její hodnoty 
Elektrody Napětí [V] Proud [μA] 
1 0.332 79.0 
2 0.332 79.0 
3 0.347 73.0 
4 0.305 83.0 
5 0.320 80.0 
6 0.315 80.0 
7 0.334 80.0 
8 0.342 75.0 
9 0.315 73.0 
10 0.337 69.0 
Prům. 0.328 77.1 
Odchylka 0.012 4.1 
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Obrázek 25 ukazuje průměrné hodnoty proudové odezvy na změnu potenciálu 10 
elektrod. Z měření vyplývá, že nutnost aktivace elektrod cyklováním ve fosfátovém 
pufru není natolik důležitá, protože všechny elektrody vykazují velmi podobný výsledek 
s minimální chybou. Celkový průměrný rozptyl hodnot jednotlivých elektrod od 
průměrné hodnoty je 0,77 μA u proudové odezvy a 12 mV u hodnoty potenciálu 
oxidačního píku kyseliny askorbové. Z výsledků je nadále patrné, že bylo dosaženo 
mnohem vyšší proudové odezvy a charakteristického vzhledu cyklického voltamogramu 
než u aktivovaných elektrod v předešlém měření. Tabulka 8 ukazuje hodnoty napětí, pří 
kterých zkoumané elektrody vykazovaly nejvyšší proudovou odezvu.  
6.4 Vliv změny polarizace na hodnoty proudové odezvy získané 
měřením na elektrodě (senzoru) bez aktivace  
Cílem měření bylo proměřit celkem 10 elektrod a pozorovat jejich chování při 
změně polarizační rychlosti, a to vše bez aktivace elektrody cyklováním. Cílem tohoto 
měření bylo také zhodnotit opakovatelnost detekce z hlediska nutnosti aktivace elektrod 
jejich cyklováním ve fosfátovém pufru. 
 
Obrázek 26: Změna proudové odezvy při detekci kyseliny askorbové se snižováním rychlosti 
polarizace 
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Výsledky měření (viz. tabulka 9) opět poukazují na fakt, že aktivace elektrod 
cyklováním ve fosfátovém pufru, nemusí být vyžadována. Měřilo se v potenciálovém 
rozsahu od -0,4 V do 1 V se snižující se polarizační rychlostí od 200 mV/s do 10 mV/s. 
Tabulka 9: Hodnoty potenciálů oxidačních píku a jejích odchylky  
Elektrody 1 2 3 4 5 
U [V] 200 mV/s 0.408 0.398 0.386 0.386 0.459 
U [V] 100 mV/s 0.361 0.359 0.344 0.344 0.410 
U [V] 50 mV/s 0.342 0.349 0.337 0.339 0.398 
U [V] 25mV/s 0.337 0.339 0.330 0.339 0.388 
U [V] 10 mV/s 0.320 0.320 0.305 0.317 0.347 
Prům. [V] 0.353 0.353 0.340 0.345 0.400 
Odchylky [V] 0.030 0.025 0.026 0.022 0.036 
Prům. odchylka 
[%] 7.8 
     
Tabulka 9 ukazuje hodnoty  potenciálu oxidačních píku. První 4 elektrody mají 
hodnoty velmi podobné, kde největší chyba vzniká u poslední elektrody. Chyba vznikla 
pravděpodobně z důvodu nekvalitní elektrody.   
 
Obrázek 27: Změna proudové odezvy při detekci kyseliny askorbové se zvyšováním rychlosti 
polarizace 
Další Měření bylo prováděno podobným způsobem jako předešlé. Rozdíl byl ve 
směru změny polarizační rychlosti, a to od 10 mV/s do 200 mV/s.  Z grafu na obrázku 
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27 je viditelné, že samotný voltamogram nevykazuje očekávané chování, tedy takové, 
kdy se změnou polarizační rychlosti se mění výrazně proudová odezva. Od 50 mV/s 
měření vykazovalo chybné údaje. Lze tedy usoudit, že pro tento druh měření lze 
doporučit aktivaci elektrody před samotnou detekcí 
Tabulka 10: Hodnoty potenciálů oxidačních píků a jejich odchylky  
Elektrody 1 2 3 4 5 
U [V] 10 mV/s 0.352 0.293 0.281 0.259 0.320 
U [V] 25 mV/s 0.415 0.356 0.339 0.320 0.359 
U [V] 50 mV/s 0.454 0.393 0.383 0.369 0.391 
U [V] 100 mV/s 0.510 0.435 0.417 0.408 0.425 
U [V] 200 mV/s 0.459 0.386 0.373 0.381 0.464 
Prům. [V] 0.438 0.373 0.359 0.347 0.392 
Odchylky [V] 0.052 0.046 0.046 0.052 0.050 
Prům. odchylka 
[%] 12.8 
     
Porovnáním tabulky 9 a tabulky 10 je patrné, že neaktivování elektrody nemá 
takřka žádný vliv na měření se snižující se polarizací, ale pro zvyšující se ano.   
6.5 Opakovatelnost měření tištěných elektrod  
V tomto měření byla studována schopnost elektrody opakovat měření v jedné 
koncentraci kyseliny askorbové při zachování stejných výsledků. Měření bylo 
prováděno metodou cyklické voltametrie při polarizační rychlosti 50 mV/s. Detekce na 
jedné elektrodě byla provedena celkově 10krát a měření provedeno na třech kusech 
elektrod. Měřený roztok byl připraven smícháním 0,525 ml 5mM roztoku AA a 10 ml 
0.1M fosfátového pufru. Před každým měřením byl takto vzniklý roztok zamíchán, aby 
byly zachovány stejné podmínky pro každý cyklus testování.  
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Obrázek 28: Průměrné potenciály oxidačních píků zkoumaných elektrod 
Obrázek 28 zobrazuje tři zkoumané elektrody a jejich průměrné hodnoty 
potenciálů, při kterých bylo dosaženo nejvyšších proudových odezev. V grafu je také 
zahrnut průměrný potenciál všech elektrod a jejich průměrná chyba. Bylo zjištěno, že 
první elektroda zahrnuje největší chybu měření a třetí elektroda nejmenší. 
Pravděpodobně je to dáno rozdílnými povrchy elektrod. Celková průměrná chyba je 
2,11% a lze usoudit, že elektrody jsou vhodné pro opakovatelné měření.  
 
Obrázek 29: Průměrné hodnoty proudových píku elektrod a jejich chyb  
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Obrázek 29 znázorňuje zprůměrované hodnoty proudů jednotlivých elektrod a 
celkový souhrn proudů a chyb všech měření. V měření vznikala průměrná chyba 1 %. 
 
Obrázek 30: Vliv ochuzení o prostorové nosiče náboje 
Obrázek 30 ukazuje vliv ochuzení nosičů náboje okolo elektrody. Bylo tak uděláno 
cyklickým měřením bez míchání roztoku. Bylo vyzkoumáno, že proudová odezva se 
zvyšujícím se počtem cyklů, klesá.  
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6.6 Stanovení kalibrační křivky cyklickou voltametrií 
Cílem tohoto měření bylo si stanovit kalibrační křivku kyseliny askorbové, 
použitím metody cyklické voltametrie. Studovány byly celkem 3 elektrody, a to 
v potenciálovém rozsahu od -0,4 V do 1 V a polarizační rychlosti 50 mV/s.  
Na začátku zkoumání byly elektrody aktivovány cyklováním v základním roztoku 
fosfátového pufru, a to celkově 10krát. Poté byly přikapávány konstantní přídavky 50 ul 
100mM kyseliny askorbové do 10 ml 0.1mM fosfátového pufru. Výsledné hodnoty pro 
sestrojení kalibrační křivky byly zprůměrovány a vneseny do grafu viz obrázek 31. 
Na obrázku 31 je viditelná lineární závislost proudu na měnící se koncentraci 
kyseliny askorbové v roztoku. Byl stanoven maximální limit koncentrace na 18mM AA 
a minimální na hodnotu 0.5mM AA. V případě tohoto měření byla stanovena průměrná 
chyba měření na 0,006%.  
 
Obrázek 31: Kalibrační křivka proudových píku v závislosti na koncentraci kyseliny askorbové 
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Obrázek 32: Potenciálové oxidační píky tří elektrod a rozsah chyb  
Obrázek 32 znázorňuje průměrnou hodnotu potenciálu, při kterém elektrody 
dosahovaly proudového (oxidačního) píku a rozsah odchylek, od průměrných hodnot. 
Bylo vyzkoumáno, že se zvyšující se koncentrací roste chyba měření. To je 
pravděpodobně způsobeno aktivním používáním elektrody a postupným zanášením 
jejého povrchu detekovanou látkou (analytem). Z grafů je nadále viditelná rozdílná 
hodnota píků jednotlivých elektrod. Rozdíl může být dán nahodilým procesem nanášení 
jednotlivých zrnek vodivých past. 
6.7 Stanovení kalibrační křivky metodou diferenčně pulzní 
voltametrie 
Cílem tohoto měření bylo stanovit kalibrační křivku kyseliny askorbové, použitím 
metody diferenčně pulzní voltametrie. Studovány byly celkem 3 elektrody a to 
v potenciálovém rozsahu od -0,4 V do 0,8 V, při polarizační rychlosti 50 mV/s, 
s potenciálovým skokem 100 mV a intervalem 100 ms.   
Na začátku experimentu byly elektrody aktivovány cyklováním v základním 
roztoku fosfátového pufru, a to celkem 10krát. Poté byly přikapávány konstantní 
přídavky 50 ul 100mM kyseliny askorbové do 10 ml 0,1mM fosfátového pufru. 
Výsledné hodnoty kalibrační křivky byly zprůměrovány a vneseny v závislosti na 
měnící se koncentraci kyseliny askorbové do grafu viz obrázek 33. Byl stanoven 
minimální limit měření na 0,49mM AA.  
0.318 V 0.346 V 
0.376 V 
0.00
0.05
0.10
0.15
0.20
0.25
0.30
0.35
0.40
0.45
U
 [
V
] 
1. elektroda 2. elektroda 3. elektroda
42 
 
 
Obrázek 33: Kalibrační křivka proudových píku v závislosti na koncentraci kyseliny askorbové 
 Kalibrační křivka proudových píku metodou DPV v porovnání s metodou CV 
vykazuje rozdílný charakter. Metoda dosahuje mnohem vyšších proudů a schopnosti 
detekce větších koncentrací kyseliny askorbové. Křivka vykazuje lineární charakter 
s průměrnou chybou 6,6%.  
 
Obrázek 34: Průměrné potenciály oxidačních píků elektrod a rozptyl chyb 
Obrázek 34 zobrazuje průměrné hodnoty ptoenciálových oxidačních píků 
jednotlivých elektrod a zprůměrovanou hodnotu napříč všemi elektrodami a je 
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vyobrazen rozptyl chyb. Důvod vzniku rozdílu při měření je stejný, jako u předešlé 
metody.  
6.8 Porovnání vlivu změny přídavku roztoku na hodnotu píku 
V tomto experimentu byl studován vliv rozdílného přídavku kyseliny askorbové do 
roztoku z fosfátového pufru. Minimální dosažená koncentrace byla 0,49mM AA a 
maximální 22mM AA. Přídavek byl volen s pravidelnou změnou 50 μl 100mM AA, 
tedy 50 μl, 100 μl, 150 μl atd. 
 
Obrázek 35: Rozdílná hodnota potenciálových oxidačních píku u konstantního a nekonstantního 
přídavku AA 
Z grafu je patrný posun hodnoty potenciálového píku u nekonstantního přídavku 
směrem k vyšší hodnotě potenciálu a zároveň vykazuje větší přesnost měření o 1%. 
Rozdíl je dán pravděpodobně větším počtem cyklů měření u konstantního přídavku, kdy 
povrch elektrod byl více zanesen a u větších koncentrací vykazoval menší citlivost. 
Limit proudové odezvy u nekonstantního přídavku byl stanoven na 0,3 mA při 
koncentraci 22mM AA. S vyššími hodnotami koncentrací voltamogram nevykazoval 
žádnou změnu proudového píku.  
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6.9 Porovnání signálu naměřeného ve fosfátovém pufru a  v 
roztoku kyseliny askorbové metodou DPV 
V tomto měření bylo zkoumáno a ukázáno, jak se od sebe odlišuje odezva diferenčně 
pulzní voltametrie pro kyselinu askorbovou a fosfátový pufr. Na první pohled je rozdíl 
patrný, kde signál pozadí nevykazuje žádný pík v porovnání s odezvou naměřenou 
v roztoku kyseliny askorbové . Polarizační rychlost byla 50 mV/s, napěťový skok 100 
mV  a perioda 100 ms. 
 
Obrázek 36: Fosfátový pufr a kyselina askorbová metodou DPV 
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Závěr 
Cílem této bakalářské práce bylo seznámit se s tlustovrstvou technologií, 
elektrodami a systémy pro elektrochemická měření, elektrochemickými analytickými 
metodami a udělat základní elektrochemická měření s využitím cyklické voltametrie a 
diferenčně pulzní voltametrie pomocí uhlíkových tištěných elektrod. V teoretické části 
byla popsána tlustovrstvá technologie, způsob a provedení elektrochemických měření a 
byla vypracována rešerše na téma tištěné elektrody pro detekci kyseliny askorbové. V 
experimentální části byla shrnuta příprava roztoků a popsán postup elektrochemického 
měření v základním roztoku fosfátového pufru a v roztoku měřeného analytu kyseliny 
askorbové. Kapitola Výsledky a diskuze je rozdělena do několika částí, které hodnotí 
schopnost elektrod správně detekovat zkoumaný analyt. Byla studována opakovatelnost 
měření, vliv rychlosti polarizace na proudovou odezvu kyseliny askorbové, vliv změny 
koncentrace na výšku proudového oxidačního píku a byly sestrojeny kalibrační křivky s 
využitím metod DPV a CV. V průběhu práce bylo použito přes 30 elektrod, které 
dosahovaly velmi dobré reprodukovatelnosti.  
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Seznam veličin, symbolů a zkratek 
AA  Kyselina askorbová 
UA  Kyselina močová 
DA  Dopamin 
CV  Cyklická voltametrie 
DPV  Diferenčně pulzní voltametrie 
mM  milimoly 
mmol  milimoly 
M  moly  
l  litry 
ml  mililitry  
U  napětí      
I  proud 
c  koncentrace 
ms  milisekundy 
mV  milivolty 
V  volty  
μA  mikroampéry 
 
